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TRATAMXENTO SUPERFICIAL REPELENTE DE AGUA AUTOF6BICO 



REFERENCIA CRUZADA A SOLICITUD RELACIONADA 

Esta solicited es una continuaci6n en parte de la 
Solicitud EE.UU. N° de Serie 08/220.353, presentada el 30 de 
Marzo de 1994 , que es una continuaci6n en parte de la 
Solicitud EE.UU* N° de Serie 07/589.235, presentada el 28 de 
Septiembre de 1990, ahora Fatente EE,UU» N° 5.308.705, que es 
una continuacidn en parte de la Solicitud N° de Serie 
07/503*587, presentada el 3 de Abril de 1990, ahora Patente 
EE.UU. N° 4.983.459. 
ANTECEDENTES 

La presente invencidn se relaciona en general con 
la t6cnica de el tratamiento de superficies y, m£s 
concretamente, con la t6cnica de produccidn de una superficie 
repelente de agua en di versos . substrates y, m&s. 
concretamente, con la producci6n de dicha superficie 
repelente de agua sin aplicar un exceso de material que haya 
de ser eliiainado. 

La Patente EE.UU. N* 4,724.022 de Armstrong 
describe un *a£todo mejorado de preparaqi6n de una superficie 
de liberaqi6n de vidrio &til en la fabricacion de, montajes de 
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ventanas antilacerativos por tratamiento de la superficie del 
vidrio con {heptadecaf luoro-1, 1,2, 2~tetrahidrodecil) -1- 
t r i cl or o s i 1 ano . 

La Solicitud de Patente Europea N° 92107814.3 
(Niimero de Publicaci6n 0 513 690 A2) de Yoneda y col, 
describe un substrate tratado superficial que tiene al menos 
dos capas superficiales tratadas donde la primera capa 
externa se obtiene por tratamiento con un compuesto formador 
de una superficie que tiene un 6ngulo de contacto de al menos 
70° frente al agua y la segunda subcapa se obtiene por 
tratamiento con al menos un compuesto de silano reactivo 
seleccionado entre compuestos de isocianato silano y 
compuestos de silano hidrolizables* 

Las Paten tes EE, UU. N* 4.983.459 y N* 4.997.684 
de Franz y col, describen un articulo y un mfrtodo, respecti- 
vamente para obtener una superficie duradera no humectable 
sobre vidrio mediante tratamiento con un perf luoroalquilal- 
quilsilano y un tel6mero de olefina fluorada* 

La Patente EE.UU. N° 5.308.705 de Franz y col. 
describe la obtenci6n de propiedades de superficie no 
humectable en substratos distintos del vidrio mediante 
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tratamiento con. un per fluoroalqui la Iquils llano y un te!6mero 
de oleftna fluorada. 

La Patente EE-UTJ. 5,328,768 de Goodwin 

describe un substrata de vidrio cuya superficie as tratada 
primeramente con una capa cebadora de si lice y en segundo 
lugar con un perf luoroalquilalquilsilano. 

La Patents EE.UU. H* 5,368,892 de Serquier 
describe una ISmina de vidrio no humectable consistente en 
una capa hidrof6bica, oleofdbica y resistente a UV y un 
procedimiento para la fabricacidn de la misma, que incluye la 
limpieza del vidrio, el contacto del vidrio con una soluci6n 
que contiene un organosilano fluorado en un sistenaa solvente 
no polar a una temperatura que varia entre -10°€ y 25°C 
durante ai menos 5 minutos y el aclarado* 
DESCRIPClCN DEL PIBUJO 

La Figura 1 ilustra el Sngulo de contacto de una 
gota de liquido en funci6n de la tensi6n superficial del 
solvente en dinas por centimetro sobre substrates que tienen 
variap energlas libres super f iciales, medidas en dinas por 
centimetro* 

La Figura 2 ilustra el Sngulo de contacto de una 
gota de liquido eh funci6n de la energia libre superficial en 
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dinas por centimetre de diversos fluidos, cuyas tensiones 
spperfrciales son medi^S^i^ dinas por centimetro. 
RESUMEN DE LA INVENCI6N • 

La pres^te^nvencidn proporciona una superficie 
de substrato con una' alta repelencia al agua y una alta 
lubricidad. Se puede conseguir una repelencia duradera al 
agua y a la suciedad de una superficie de substrato aplicando 
a la superficie del substrato una composici6n consistente en 
un compuesto perf luoroalquilalquilsilano y un solvents que 
hace que el tratamiento superficial sea autof6bico # es decir, 
que la coraposici6n humedece inicialmente la superficie del 
substrato y, a medida que la superficie de substrato queda 
tratada con el perfluoroalquilalquilsilano, la composicidn es 
repelida por la superficie de substrato tratada. La 
composicidn consiste en al menos un solvente para el 
perfluoroalquilalquilsilano. La "coinposicidn consiste en al 
* menos un solvente que tiene un punto de ebu.llici6n 
suficientemente alto para evitar la completa evaporacidn de 
solvente tras la aplicacidn del perfluoroalquilalquilsilano. y 
una tensi6n superficial al menos 5 dinas por centimetro mayor 
que la energia libre superficial de la superficie tratada con 
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perfluoroalquilalquilsilano. La composici6n puede inciuir un 
solo solvente o una mezcla de solventes, 
DESCRIPCION DE Lh REftLIZACl6N PREFERIDA ' 

Se aplica una compos ici6n consist ente en 
perfluorQalquilalquilsilano y solvente segiin la presente 
invencldn a la superficie de un substrato para producir un 
articulo de tratamiento superficial. La conqposicidn de 
perf luoroalquilalquilsilano y solvente- es preferiblemente 
empleada como suspensidn o soiuci6n, preferiblemente en un 
solvente para el perf luoroalquilalquilsilano. La soluci6n 
prefer ida de la presente invenci6n es aplicada a una 
superficie de substrato por cualquier t6cnica convencional r 
tal como inmersibn, flu jo, paflo o pulverizaci6n. La 
composici6n humedece inicialmente la superficie, normalmente 
durante aproxiiaadamente 0,2 a 2 segundos, hasta que la 
superficie tratada se hace lo suficientemente no humectante 
como para repeler el resto de la composici6n* A medida que el 
perfiuoroalquilalquilsilano reacciona con la superficie y la 
superficie tratada repele el resto de la coraposici6n, se 
puede eliminar f&cilmente cualquier exceso de composici6n, 
por ejemplo lirapiando con un pafio, sin deposicidn de ningto 
exceso de silano como fina pelicula turbia que sea dificil de 
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eliminar y requiera un significativo esfuerzo para ser 
eliminada. 

Los perfluoroalquilalquilsilanos preferidos 
tienen la fdrmula general RJ*\SiX^ n , donde R es un radical 
perfluoroalquiialquilo, m es tipicamente uno, n es 
tipicamente cero o uno y m+n no es mayor de 3, R" es un- 
radical vinilo o alquilo, preferiblemente metilo, etilo o 
propilo y X es preferiblemente un radical tal como haldgeno, 
aciloxi y/o alcoxi. Los radicales pert iuoroalquilalqytilo 
preferidos consisten pref eribleinente en restos perfluoroal- 
quilo que varian de CF* a CaoFei/'^e^eriblemente C € F 13 a Ci6F 33 
y, m&s preferiblemente, C fl F n dfci 0 F 21 ,JEl resto alquilo del 
radical perfluoroalquiialquilo es preferiblemente etilo. Como 
radicales preferidos para X se incluyen radicales cloro, 
bromo, yodo, metoxi, etoxi y ace taxi. Como 
perfluoroalquiletilsilanos preferidos segtin la presente 
invencidn se incluyen perf luoroalquiletiltriclorosilano, 
perfluoroalquiletiltrimetoxisilano, perf luoroalquiletil- 

triacetoxisilano,. perf iuoroalquiletildicioro (metil) silano y 
perfluoroalquiletildietoxi (metil) silano* 

Estos perfluoroalquiletilsilanos parecen 

reaccionar con sitios de uni6n en la superficie del substrate 
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sobre una base molecular. La fuerte unidn superficlal .de los 
perfluoroalquiletilsilanos . produce una superficle de 
substrato duradera que exhibe un elevado &ngulo de contacto 
con una gota de agua, lo que indica una eievada repelencia al 
agua* La composicidn de perfluoroalquilalquilsilano puede 
consistir ademSs en un silano hidrolizable capaz de 
condensaci6n hidrolltlca para formar un gel de silice que 
actiie como cebador integral. Los silanos hidrolizables 
preferidos incluyen organosilanos totalmente hidrolizables, 
tales como tetrahalosilanos, particularmente 

tetraclorosilano, SiCl* . 

Como isolventes adecuados se incluyen los que 
tienen puntos de ebullicidn relativamente elevados, 
preferiblemente por encima de 65°C, y tensiones superf iciales 
mayores que la energia libre superficial de la superficle de 
substrato tratada con perfluoroalquilalquilsilano en al menos 
5 dinas por centimetro (dinas/cm) . El solvente puede ser un 
tinico solvente ,o una mezcla de solventes, consistente en al 
menos un solvente para el perfluoroalquilalquilsilano y al 
menos un solvente que tenga las anteriores propiedades. 
Tambi6n son adecuadas las mezclas de solventes que tengan al 
menos un componente que tenga un punto de ebullici6n elevado 
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y o bien tengan tensiones superf iciales die fluido que sean al 
inenos 5 dinas/cm superiores a la superf icie .de substrate 
tratada con perf luoroalquilalqullsilano o bien cambien por 
evaporaci6n selectiva durante el tratamiento de la superficie 
de substrato hasta que la tensi6n superficial del fluido sea 
al menos 5 dinas/cm mayor que la energia libre de la 
superficie de substrato tratada can perf luoroalquilalquil- 
silano* Coroo solventes y sistemas de solventes preferidos se 
incluyen los que son aprdticos, es decir, sin -GH, ~NH o -SH, 
que pueden reaccionar con grupos hidrolizables en el 
perf luoroalquilalquilsilano y tienen tensiones superficiales 
mayores que la energia libre superficial de la superficie 
tratada o son capaces de evaporaci6n selectiva para formar un 
sistema solvente con una tensi6n superficial mayor que la 
energia libre superficial de la superficie tratada. 

Como solventes adecuados se incluyen solventes de 
alto punto de ebullici6n y alta tensi6n superficial de las 
siguientes familias: alcanos normales, ciclicos e 
isoparafinicos tales como hexano, heptano, ciclohexano, 
octano, hexadecano y mezclas tales como alcoh61icos minerales 
y solventes Isopar (producto de Exxon) ; alquenos tales como 
limoneno; hidrocarburos aroin&ticos tales como tolueno y 
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xilenos; uteres de alto punto da ebullicidn, tales como 6ter 
n-butilico; cetonas tales como ciclopentanona, ciclohexanona 
y metilisobutilcetcna; hidrocarburos halogenados tales como 
tricloroetano y clorobenceno * Como solventes adecuados, 
particularmente en mezclas de , solvent es, se pueden incluir 
isopropanol, etanol, hexano, heptano, alcohailcos minerales, 
acetona, tolueno y nafta* Son solventes preferidos los 
alcanos de alto punto de ebullici6n, tales como octanos, 
decanos, dodecanos y sus mezclas; los solventes 
hi dro carbonados halogenados, tales como 

triclorotrif luoroetano y cloruro de metileno, y compuestos 
org&nicos per f luor ados , tales como perf luorocarbonos . Son 
solventes preferidos, por consideraciones de transporter los 
que no tienen puntos inflamabilidad o los que tienen puntos 
de inflamabilidad por encima de 140°F (60°C), Como solventes 
preferidos se incluyen 1, 1, 1-tricloroetano, alcanos tales 
como dodecano y hexadecano y mezclas comerciales tales como 
los solventes Isopar, grados L, M y V, de Exxon Corp. En 
todos los casos, el solvente o un componente de la mezcla de 
solventes, preferiblemente de una concentracidn de al menos 
un 1 por ciento, es de un punto de ebullicidn suf icientemente 
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elevado como para no evaporarse en aproximadamente un rainuto 
de aplicaci6n del revestimiento * 

Algunos solventes adecuados, junto con sus 
propiedades de tension superficial, tempera tur a de ebullicidn 
y punto de inflamabilidad, aparecen en la lista de la 
siguxente Tabla. 
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Solvent©* 
adecuados 


Tension 

•* uyoi 4, A w A *l A 

{Dlnaa/cm) 


PuntO de 

eSDUXilClO 

n 

{°C) 


Punfco da 
inf lamab. 


■ 


111 J » 


69 


-10 




19j 7 


9$ 


30 


cici onexano 


25, 5 


81 


-1 


octane 


21,8 


126 


60 


aiconoiicos 
minarales 


25, 3 


177 


~135 


nafta VMSP 


22 


127 




dodecaho 


25,4 


216 


160 


haxadecano 




287 


275 


Xsopar C 


21,2 


98-104 


* 9 


Xsopar E 


»' 5 


118-137 


45 


Xsopar G 


23,5 


160-174 


106 


Xsopar B 


24, 9 


178-188 


129 


! Xsopar K 


25, 9 


177-197 


135 


Isopar L 


25,9 


191-207 


147 


Xsopar M 


26,6 


223-252 


196 


X 9 opar V 




273-311 


264 


limoneno 




178 


119 


tolueno 


28, S 


110 


40 


o-xileno 


30,1 


144 


90 


atar 

n-bufcilico 


22,9 


142 


77 


clclopentanona 




131 


87 


ci c 1 ohexanona 


35,2 


155 


116 


aiefcillsdbutil- 
eetona 


24,5 


115 


56 


roe tan© 


25,8 


74 


nlnguno 


clorobenceno 


33,6 


132 


75 
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Si el perfluoroalquilalquilsilano consiste en 
grupos fScilmente hidrolizables, tales como cloro, el 
solvente preferiblemente excluye agua y alcoholes tales como 
etanol e isopropanol, que pueden reaccionar con el 
perfluoroalquilalquilsilano, dej indole roenos capaz de 
reaccionar con la superficie del substrate Para los 
perfluoroalquilalquilsilanos particularmente preferidos, 
tales qomo los perfluoroaiquilalquildicloro- y triclorosi- 
lanos f el .solvente o mezcla de solventes es preferiblemente 
anhidro. Los solventes pueden pasar a travfes de agentes 
secantes convencionales, tales como sulfato de magnesio 
anhidro o gel de silice, Diversos solventes preferidos, tales 
como los alcanas de alto pimto de ebullicidn, pueden incluir 
un agente secant e reactivo, tal como cloruro de tionilo, para 
eliminar cualquier traza de agua que pudiera de otro modo 
reaccionar con el perfluoroalquilalquilsilano. 

El cloruro de tionilo {S0C1 2 ) es un miembro de 
una glase de agentes secantes reactivos. La mayor parte de 
los agentes secantes funcional formando couple jo con el agua 
presente en el solvente* El agua est& atoi presente en los 
sistemas que se basan en la formaci6n de complejos. Los 
agentes secantes reactivos, para la presente invencidn, son 
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aqufellos que reaccionan con el agua para formar otros 
compuestos que no contienen agua y, preferiblemente, no 
producen otros restos que contengan -OH y que sean reactivos 
con clorosilanos ♦ Otros agentes secantes reactivos incluyen 
monocloruro de azufre (SzCls), pentacloruro de f6sforo (PC1 5 ) , 
cloruro de sulfurilo {SO2CI5} y tricloruro de f6sforo {PC1 3 ) * 

Se prefieren concentraciones de aproximadamente 
un 0,005 a 50, pre feribleritente aproximadamente un 0,05 a 5, 
por cien de perfluoroalquilalquilsilano en el solvente o 
mezcla de solventes* La composici6n es preferiblemente 
aplicada a la super ficie de substrato por medio de tin pafio, 
inmersi6n o pulverizaci6n, seguido de eliminaci6n soplando 
aire, drenaje por gravedad o limpieza con un pafio, xciientras 
que algp de la composici6n permanece sobre la superficie 
tratada en una forma que es repelida por la superficie 
tratada debido a que el resto de solvente tiene una tensidn 
superficial significativamente mayor, pref eribiemente al 
menos 5 dinas/cm mayor, que la energia libre superficial de 
la superfipie tratada* Esta retracci6n del solvente de la 
superficie tratadea proporciona una recogida y eliminaci6n 
f &cil del resto de la composici6n sin deposici6n de una 
pelicula fina de component e perfluoroalquilalquilsilano en 
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exceso, que forma una turbidez que puede ser dificil de 
eliminar y que puede requerir mas tiempo y esfuerzo .para ser 
eliminada que .el tiempo necesario para la a P llcacl6n de la 
composici6n. 

Despues de que se haya evaporado cualquier resto 
de solvente, preferiblemente simplemente secando al aire a 
temperatura ambiente, el perf luoroalquilalquilsilano puede 
ser curado para formar un revestimeinto mas duradero. 
Preferiblemente, el curado es llevado a cabo calentando la 
superficie tratada con perf luoroalquilalquilsilano. 
Tipicamente, se prefieren temperaturas de curado de al menos 
150°F (aproximadamente 66°C) , particularmente superiores a 
200°C (aproximadamente 93°C) . Es adecuado un ciclo de curado 
de aproximadamente 200*F (aproximadamente 93°C) durante 
aproximadamente 30 minutos. Pueden ser m£s eficientes 
temperaturas superiores y tiempos de calentamiento mas 
cortos. Un ciclo de curado de 2 a 5 minutos a 400 a 500°F 
(aproximadamente 204 a 260*C) pueden ser preferidos, 
particularmente aproximadamente 3 minutos a aproximadamente 
470°F (aproximadamente 243"C) . 

L6s angulos de contacto aqui citados son medidos 
por el metodo de la gota sesil utilizando un indicador de 
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burbuja cautiva modificado fabricado por Lord Manufacturing, 
Inc*> equipado con 6ptica Gaertner Scientific Goniometer <> La 
super ficie que ha de ser medida es colocada en una posicidn 
horizontal, mirando hacia arriga, en f rente de unafuente de 
lux. se coloca una gota de agua en la parte superior de la 
super ficie en f rente de la fuente de luz, de tal manera que 
se pueda ver el perfil de la gota sesil, y se mide el Angulo 
,de contact© a trav§s del telescopic del gonibmetro equipado 
con graduaci6n transportadora circular. 

La Figura 1 muestra que fluidos con tensidn 
superficial muy baja, tales como perf luorocarbonos/ pueden 
humedecer f&cilmente las superficies tratadas, incluso las 
m&s repelentes . Durante la aplicacidn de revestimientos de 
perfluoroalquiletiltriclorosilano por medio de un pa£o# la 
energla libre superficial disminuye generalmente de 
aproximadamente 73 dinas/cm para la superricie de vidrio a 
aproximadamente 12 dinas/cm para la super ficie de vidrio 
tratada con perf luoroalquilalquilsilano . durante este tiempo, 
un sistema solvente con una tensi6n superficial constante de 
aproximadamente 20 a 70 dinas/cm muestra una humeptacibn 
Inicial de la superficie, seguido de deshumectaci&n despu&s 
de que la superficie ha sido parcialmente revestida- La 
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Figura 1 ilustra que, eligiendo una tensi6n superficial de 
solvents y moviendo desde el eje de las x hacia arriba, a 
medida que el revestimeinto es qplicado y que la energia 
libre superricial disminuye, el angulo de contacto del 
solvente sobre el revestimiento aumenta. 

La Figura 2 ilustra mas claramente que, para una 
superficie modificada para que sea mas repelente, los fluidos 
con tensi6n superficial mayor de aproximadamente 20 dinas/cm 
resultan repelidos por la superficie, mientras que un fluido 
con una tensi6n superficial de aproximadamente 15 dinas/cm 
aun tlenen un angulo de contacto bajo. Angulos de contacto 
superiores reducen la velocidad de evaporacion de los 
solventes debido a "formaci6n de perlas", que reduce el area 
superficial de la gota, lo que, a su vez, reduce la velocidad 
de evaporaci6n del solvente. Ademas, a medida que el solvente 
forma perlas, la superficie repele mas el solvente, lo que 
permite separar con una toalla de papel el solvente 
limpiamente de la superficie. 

La presente invenci6n ser& mejor comprendlda a 
partir de las descripciones de ejemplos espeqificos que se 
dan a continuaci6n. 

EJEMPLO 1 
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Se prepara una primera soluci6n de revestimiento 
consistente en un 1,2 por ciento en peso de perfluoroal- 
quiletiltriclorosilanos, donde el alguilo consiste prima- 
riamente en longitudes de cadena de C$ a Cu, en ion sistema 
solvente consistent© en pesos iguales de triclorotrifluo- 
roetano Freon m) TF {Freon es una marca comercial regis trada 
de DuPont) y hexadecano, Se prepara una segunda solucidn de 
revestimiento como antes, excepto porque el solvente consiste 
enteramente en Freon TF* Estas dos soluciones fueron 
utiliaadas para hacer que muestras de vidrio de flotaci6n 
repelieran el agua por un simple procedimiento de limpieza 
con pafto. Durante la aplicaci6n de las dos soluciones, la 
segunda splucidn de revestimiento aplicada con un paflo sobre 
la super ficie de vidrio como cera y dej6 una pelicula de 
exceso de material (t mientras que la primera soluci6n de 
revestimiento, en un corto espacio de tiempo desde la 
aplicaci^n, fue repelida de la superficie tratada suficien- 
temente comp para hacer que la solucidn "formara perlas"; el 
hexadecanp no se evapord f&cilmente debido a su alto puarito de 
ebullicidn. La primera soluci6n "transformada en per las* fue 
f&cilmente eliminada por simple limpieza con un pafto, La 
eliminaci6n del exceso de material de la segunda soluci6n de 
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revestimeinto requeria solvents, toallas extra y un 
considerable esfuerzo de pulimentaci6n. 

Los cupones de vidrio tratados superficialmente 
fueron expuestos a humedad de condensaci6n en la Cabina de 
Condensaci6n de Cleveland (CCC), con condensacidn constante 
de vapor de agua a 140°F {60°C) . Se mide la eficacia del 
. tratamiento por el Angulo de contacto formado por una gota de 
agua sobre la super ficie. En la siguiente tabla se dan los 
resultados. 



Angulo de contacto £°) 



ccc 

(horas) 


Primera soluci6 


Segunda 
soluci6n 


0 


103 


105 


48 


106 


103 


119 


109 


107 


377 


112 


110 


544 


106 


107 


783 


98 


102 


948 


81 


89 


1138 


75 


82 



Los anteriores resultados indican una duraci6n 
similar del revestirrdento proporcionado por las dos 
f ormulaciones • Sin embargo, la primera soluci6n era 
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significativamene mas facil de aplicar debido a la naturaleza 
repelente de la superficie tratada una vez que se evapor6 el 
components de baja tensi6n superficial y bajo punto de 
ebullicion (Freon TP) . 

EJEMPLO 2 

Se revistieron varios cupones de vidrio con 
soluciones de revestimiento para hacer que el vidrio fuera 
hidrof6bico. Cada solucidn de revestimiento se basaba en los 
mlsmos perfluoroalquiletiltriclorosilanos utilizados en en el 
Ejemplo 1, pero se variaron los solventes y las 
concentraciones. Algunas de las muestras fueron expuestas a 
las condiciones atmosfericas en exposic!6n Pittsburgh 
exterior inclinadas 45° hacla el horizonte, de cara al sur. 
Los cupones tratados fueron evaluados per los angulos de 
contacto de di versos solventes sobre estas superficies 
tratadas. La energia libre superficial (ELS) fue calculada 
mediante el uso de los angulos de contacto del yoduro de 
metileno y del agua para cada superficie de vidrio, segun 
describen Owens y Wendt (J. Appl. Poly. Sci. v 1969, 13, 1741). 
Las superficies tratadas raAs repelentes son las representadas 
por bajas energias libres superficiales, tales como 12,6 
dinas/cm. La superficie tratada mAs expuesta a las 
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condiciones atmosf6ricas tiene la energia libre superficial 
mSs alta, 47,3 . dinas/cra; esta superficie tratada es aiin 
significativamente repelente de agua, exhibiendo un Sngulo de 
contacto de 56°. En las Figuras 1 y 2 se ilustran los datos 
de los dngulos de contacto. 

EJEMPLO 3 

Se prepararon cuatro soluciones coma sigue. Se 
prepare la Soluci6n A disolviendo un 0,5 por cien en peso de 
cada de tefcracloruro de silicio y perfluorooctiletiltri- 
clorosilano en solvente Isopar L, una mezcla de hidrocarburos 
de Exxon Corp., que tiene una tensidn superficial de 25,9 
dinas/cm y un rango de temperatura de ebullicidn de 191 a 
2Q7°C. Se prepar6 la Soluci6n B disolviendo un 0,5 por cien 
en peso de cada de tetracloruro de silicio y 
perf luorooctiletiltriclorosilano en Fluorinert un 

0 

solvente fluorado de 3M Corp,, que tiene una tensi6n 
superficial de 15,0 dinas/cm y un punto de ebullici6n de 
97°c, Se prepar6 la Solucidn C disolviendo un 0,5 por ciento 
en peso de perf luorooctiletiltriclorosilano en Isopar L y se 
prepar6 la Soluci6n D disolviendo un 0,5 por ciento en peso 
de perf luorooctiletiltriclorosilano en Fluorinert F077. Se 
aplicd con un paflo cada soluci6n sobre cupones de vidrio, que 
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^ ^bian 3ido pulldos con un agente puli ,nentador de al*ni„ a 
para obtener una superficie l iMpia , a 63 * F {1T > C) y aproxif|la . 
damente un 70 por cien de numedad relative. Se midlfi la 
jcantidad de turbidez con «n pacific Scientific XL211 Hazegard 
System. Kiveles de turbidez de un 0,0 a 0,1 por cie nto no son 
generate observable* a simple vista y 1ob substrates 
tratados con este nivel de turbidez pueden ser considerados 
transparentes con fines de visl6n norxaal. L os valores de 
0 turbidez de vidrio tratado con las cuatro soluciones aparecen 
en la siguiente lista: 



I Sot uei 6n 




(X peso) 


Solvente 
(% peso) 


Sot vent g 




A 


0,5 


0,5 


99 


Isopar L 


0,1 


S 


0,5 


0,5 


99 


rc-rr 


•i 1 ™ 


c 


0 


0,5 


99,5 






c 


0 


0,5 


99,5 


*C*77 


11,8 



Tal como puede verse por los dates anteriores, 
las soluciones B y d, que utilizaban un solvente fluorocar- 
bonado de bajo punto de ebullicidn (Fluorlnert rc-77), tenian 
niveles signif icativos de turbidez, mientras que las 
soluciones A y c, que utilizaban un solvente hidrocarbonado 
de alto punto de ebullici6n (Isopar L) no. El mayor punto de 
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ebullipi6n y la mayor tensidn superficial del sblvente 
hidrocarbonado (Isopar L) dieron lugar a esta diferencia 
significatlva de turbidez. 

EJEMFLQ 4 

Se prepard una soluci6n consistente en 99 grastos 
de solvente hidrocarbonado de alto punto de ebullicidn 
(Isopar L), 0,5 gramos de cloruro de tionilo (SOCl 2 ) y 0, 5 
gramos de perfluoroalquiletiltriclorosilanos, donde el resto 
perfluoroalquilo consiste primar lament e en C S F 13 a Ci»F 37 . Se 
utiliz6 esta solucidn para hacer que el vidrio de flotaci6n 
f uer a repelente de agua mediante un simple prpcedimiento de 
limpieza con paflo. Durante la aplicaci6n de la solucibn, la 
soluci6n fue suficientemente repelida como para hacer que la 
solucidn ,f fonnarse perlas" y fuese f4cilmente eliminada de la 
superficie sin deposici6n de un exceso observable de material 
siloxano. Se utiliz6 el cloruro de tionilo para secar el 
solvente hidrocarbonado, Se expusieron los cupones de vidrio 
tratados superficialmente a humedad de condensacidn en la 
Cabina de Condensaci6n de Cleveland (CCC) , condensando 
constant entente el vapor de agua a 140°F (60*C3 y se expusieron 
tambi6n a luz UY y humedad ciclicas en un GUV Tester, con 
ciclos de 8 horas de UV a una baja humedad relatlva en una 
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temperatura de panel negro de 65«C, seguido de 4 horas de una 
humedad relative de casi el 100 por clen a 50°C. se aide la 
eficiencia del tratamiento superficial con perfluoroalqui- 
lalquilsilano por el angulo de contacto fonnado por una gota" 
de agua sobre la superficie del substrato tratada. En la 
siguiente tabla se dan los resultados. 



Exposicidn CCC 
(horas) 


Superficie de 
estano 


Superficie 

de 

la attndsfera 


0 


117 


117 


188 


80 


86 




72 


76 




Angulo de a 


antacto (°) 


Exposicion QUVB-313 
(horas) 


Superficie de 
estafto 


Superficie 

de 

la atm6sfera 


0 


118 i 


118 


185 


109 


114 


351 


101 


113 



Los ejexaplos anteriores son ofrecidos para 
ilustrar la preaente invencibn. Se pueden aplxcar di versos 
perfluoroalqqilalquilsilanoa, organosilanos, soiventes y 
concentraciones por cualqueir t^cnica comrencional y, 
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eventualment'e, curar a teraperaturas adecuadas durante tiempos 
adecuados para proporcionar superficies no humectantes 
duraderas a cualquiera de una variedad de substratos de 
vidrio y plAstico, asl como otras superficies inorgAnicas 
5 tales como metales, cer~aiaica, esmaltes y peliculas de metal 
u 6*ido de metal* Los substratos tratados de la presente 
invencidn son especialmente adecuados en partes de 
autom6viles y de otros vehiculos, incluyendo aviones, asi 
^ como en componantes de construccidn, lentes antirreflectantes 
10 y placas de cubierta de TRC» 
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Reivindicaciones 

1. Una compokicion para producir una superficie no 
humectante sobre un substrate, que comprende un silano de 
5 perf luoroalquilalquilo seleccionado de los compuestos que 
tienen la f6rmula general R m R r n SiX 4 -m-n, en donde R es un 
radical de perf luoroalquilalquilo, R' es un radical de 
alquilo o vinilo, m es 1, n es 0 6 1 y X es seleccionado del 
grupo que consiste en radicales de hal6geno, alcoxi y 

10 aciloxi, en donde la parte de perf luoroalquilo del radical de 
perf luoroalquilalquilo es seleccionada de CF 3 a C 3 qF 61 en un 
solvente, dicho solvente consiste esencialmente en un 
solvente apr6tico que tiene una tensi6n de superficie al 
menos de 5 dinas por centimetro m&s alta que la energia libre 

15 de superficie del substrate, un punto de ebullici6n lo 
suf icientemente alto para prevenir la evaporaci6n del 
solvente durante la aplicaci6n de la composicion a la 
superficie del substrato, y seleccionado del grupo que 
consiste en tolueno, nafta, clorobenceno, Uteres, cetonas, 

20 compuestos org&nicos perfluorados y mezclas de 6stos. 

2* La composicidn de acuerdo con la reivindicacidn 1, en 
donde dicho solvente comprende un solvente seleccionado del 
grupo que consiste en tolueno, 6ter de n-butilo, acetona, 
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c ic lopentanona , c ic lohexanona , me t i 1 - i sobut 11- cetona , 

clorobenceno de nafta, perf luorccarbonos y mezclas de Sstos. 

3. La composici6n de acuerdo con la reivindicacion 2, en 
5 donde el solvente tiene un punto de ebullicifin al menos de 

65°C, 

4, La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 3, en 
donde R' es seleccionado del grupo que consiste en metilo, 

10 etilo, vinilo y propilo- 

5, La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 4, en 
donde X ea seleccionado del grupo que consiste en cloro, 
bromo, yodo, metoxi, etoxi y acetoxi. 

15 

6. La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 3, en 
donde dicha cornposici6n adem&s comprende un silano 
completamente hidrolizable capaz de la condeneacifin 
hidrolitica a gel de silica. 

20 

7* La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 6, en 
donde dicho solvente adem&s comprende un agente de secado 
reactive • 



27 

8. La composici6n de acuerdo con la reivindicacidn 1, en 
donde la parte de perf luoroalquilo del radical de 
perf luoroalquilalquilo es seleccionada de C$F X i a C12F25. 

9. La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 1, en 
donde dicho solvente comprende un solvente seleccionado del 
grupo que consiste en tolueno, acetona, nafta y mezclas de 
estoe. 

10* La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 9, 
en donde R' es seleccionado del grupo que consiste en metilo, 
etilo, vinilo y propilo. 

11. La composici6n de acuerdo con la reivindicaci6n 9, 
en donde dicha composici6n ademSs comprende un silano 
completamente hidrolizable capaz de la condensaci6n 
hidrolitica a gel de silice. 

12* Un mitodo para producir una superficie no humectante 
sobre un substrato que comprende las siguientes etapas: 

preparar una soluci6n de un silano de 
perf luoroalquilalquilo seleccionado de los cotnpuestos que 
tienen la f6rmula general R m R' nSiX^m^, en donde R es un 
radical de perf luoroalquilalquilo, R* es un radical de 
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aiquilo o vinilo, m as 1 n es 0 6 1 y X es seleccionado del 
grupo que consiste en radicales de hal6geno, alcoxi y 
aciloxi, en donde la parte de perf luoroalquilo del radical de 
perf luoroalquilalquilo es seleccionada de CF 3 a C 3D F 61 en un 
5 aolvente, dicho solvente consiste esencialitiente en un 
solvente apr6tico que tiene una tensidn de superficie al 
menos de 5 dinas por centitnetro mayor a la energla libre de 
superficie del substrate un punto de ebuliicion lo 
suf icientemente alto para prevenir la evaporacidn completa 

10 del solvente durante la aplicaci6n y que se selecciona del 
grupo que consiste en toluene, nafta, clorobenceno, Uteres , 
cetonas, compuestos org&nicos perfluorados y meascla de Sstos; 

contactar una superficie del subatrato con la soluci6n, 
en donde el punto de ebullici6n del solvente previene la 

15 evaporaci6n completa del solvente durante la aplicaci6n de la 
soluci6n a la superficie del substrate 

13* El mgtodo de acuerdo con la reivindicaci6n 12 , en 
donde el solvente tiene un punto de efoullici6n al menos de 
20 65*C« 

14. El mStodo de acuerdo con la reivindicaci6n 13, en 
donde dicha etapa de preparaci6n adem&s incluye la soluci6n 
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que comprende un eilano completamente hidroliaable capaz de 
la condensaci6n hidrolltica a gel de silice. 

15. El metodo de acuerdo con la reivindicaci6n 12, en 
donde dicho solvente ademas comprende un agente de secado 
reactive 
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RESUME? 

Se describen una composici6n y un m€todo para proporcionar a 
un substrate tal como vidrio, pl&stico, metal, substrato 
5 revestido de polimero inorgSnico o substrato revestido 
inorgSnico una superficie no humectante duradera. La 
composici6n incluye un perfluoroalquilalquilsilano 

seleccionado entre conrpuestos que tienen la f6rmula general 
R fn R l n SiX 4 ^m-n# donde R es un radical perf luoroalquilalquilo, R 1 

10 es un radical alquilo o viniio, m+n no es mayor de 3 y X es 
seleccionado entre radicales haldgeno, alcoxi o aciloxi. El 
perfluoroalquilalquilsilano esta en un solvent© tal como un 
alcano, alqueno, hidrocarburos aromSticos, Ster, cetona o 
hidrocarburo halogenado, que juntos forman una composici6n que 

15 inicialmente humedece la superficie. A medida que el per- 
fluoroalquilalquilsilano reacciona con la superficie, el resto 
de la composici6n es repelida por la superficie tratada con 
perfluoroalquilalquilsilano debido a la diferencia entre la 
tensi6n superficial del solvente y la energfa libre de la 

20 superficie tratada, para la oportuna eliminaci6n del resto de 
la composici6n de la superficie tratada, 



